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摘要 [目的 ]研究淀粉材料的重结晶性能。 [方法 ]将玉米原淀粉、低交联淀粉与高交联淀粉和水按一定比例混合、糊化后, 冷冻干燥
制备出物理交联淀粉,然后借助差热分析 ( DSC)、广角 X射线衍射 ( XRD )分析仪器对其性能进行研究。 [结果 ]DSC峰值温度随着玉米
交联淀粉水分的减小逐渐增大;压缩强度随高交联玉米淀粉含量的增加先增大后减小。在高交联玉米淀粉含量为 12%时, 2种玉米淀
粉压缩强度最大,玉米原淀粉达到 0. 210MPa,玉米交联淀粉达到 0. 278MP a。 [结论 ]高交联淀粉含量不是越高越好,只有添加适量高
交联淀粉才能提高淀粉的重结晶性能。
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Abstract [ Ob jective] The research ami ed to study re crysta llization characteristics of starch materials. [M ethod] A fter the m ixture and ge lati
n ization of low corn cross link ing starch, native starch and high corn cross linking starch as we ll asw ater w ith certain proportion, then freeze
dry ing was used to prepare the physical cross link ing starch. F ina lly, the re crysta llization performance of freeze dry ing starch were studied
based on differential scanning calormi eter and X ray diffraction ana lytica l instrum en.t [ R esu lt]W ith the decrease of corn cross linking starch
m oisture, DSC peak temperature increased gradually; how ever, compressive streng th increased at first and then decreased w ith the increasing
of cross link ing corn starch. W hen the content of high corn cross linking starch ach ieved 12%, compressive streng th o f 2 k inds of co rn starch
reached to the max mi um, moreover, when corn native starch was 0. 210 M Pa, corn cross linking starch was 0. 278M Pa. [ Conc lusion] The
h igher the high corn cross linking starch did no t the better the performance, only su itable am ount of high corn cross linking starch, can mi
proved the re crystallization performance of starch.
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1. 1 原料、试剂及设备仪器 玉米原淀粉 (食品级,威骏国
际有限公司 );氢氧化钠 (分析纯,天津市大茂化学试剂厂 );
盐酸 (分析纯,上海试剂化学有限公司 );三氯氧磷 (分析纯,
上海青析化工科技有限公司 );氯化钠 (分析纯,上海试四赫
维化工有限公司 )。酸度计 ( PHS 3E,上海精密仪器科技有
限公司 )、冷冻干燥机 ( FD 1型,北京德天佑科技发展有限公
司 )、差热分析仪 ( CRY 2P,上海精密科学仪器有限公司 )、德




1. 2. 1 玉米交联淀粉的制备。将 300 g玉米原淀粉加入 300
m l水中,加入 21 g N aC,l在温度为 40~ 50 的条件下,调节
pH值至 8~ 12,加入淀粉干基 0. 004%的 POCl3,同时滴加质
量分数为 2. 5%的 N aOH,维持 pH值不变,反应 20~ 100m in,
反应结束调节 pH值为 6 5,抽滤脱水,洗涤 3次,将产品置烘
箱内 40 烘干,粉碎过 100目筛,放入样品袋
[6]
。
1. 2. 2 高交联玉米淀粉的制备。将 300 g玉米淀粉加入 300
m l水中,加入 21 g N aC,l在温度为 40~ 50 的条件下,调节
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pH值至 8~ 12,加入适量的 POCl3,反应结束调节 pH值为




1. 2. 3 共混及物理交联淀粉的制备。一定质量分数的玉米
原淀粉、交联淀粉的悬浮液倒入烧杯中, 于 90 糊化 30
m in,加入适量高交联玉米淀粉混合均匀后,倒入自制的塑料
模具中,在 - 18 下冷冻 24 h,再放入冷冻干燥机中干燥 48 h。
1. 3 性能测试
1. 3. 1 DSC的测定。将冷冻干燥后的物理交联淀粉在研钵
中研磨成粉末,在氧化铝坩埚称取约 10 mg淀粉粉末,扫描
范围 40~ 250 ,升温速率 10 /m in,用空坩埚作参比物。
1. 3. 2 XRD的测定。将冷冻干燥后的物理交联淀粉在研钵
中研磨成粉末,粉末过 80目筛后,分别进行 X射线衍射分
析。测试条件: Cu靶, N i滤波片, = 0. 154 05 nm, 电压
40 kV,电流 30 mA,扫描范围 2 ~ 60 ,扫描速度 2 /m in,歩
距 0. 02。
1. 3. 3 压缩性能。压缩试样的制备遵循 硬质泡沫塑料压


























T0 TP Tc H
J /kg
原淀粉 15. 09 44. 2 94. 5 150. 4 34. 35
Native s tarch 15. 35 44. 2 92. 2 139. 0 32. 84
16. 26 44. 2 90. 0 152. 4 37. 50
交联淀粉 16. 16 45. 5 90. 1 150. 4 34. 25
Cross link ing 17. 95 44. 2 88. 9 155. 5 33. 53
s tarch 18. 83 44. 2 87. 7 145. 1 36. 52
2. 2 XRD分析 X射线衍射技术是研究淀粉晶体结构的
一个常用手段,运用 orgin7. 5软件平滑曲线直至光滑,对淀
粉 XRD数据进行处理与制图,并对其衍射面积积分。由图
1、2可知,冷冻干燥过的玉米原淀粉在 2 为 6. 06、16 78、
21. 06 处出现微弱衍射峰,玉米交联淀粉在 2 为 17 22、












图 1 不同高交联玉米淀粉含量下原淀粉 X射线衍射图谱
F ig. 1 X ray diffraction spectrum s o f na tive starch under differ
ent am ount o f high corn cross linking starch
图 2 不同高交联玉米淀粉含量下玉米交联淀粉 X射线衍射图谱
Fig. 2 X ray diffraction spectrum s of cross linking starch under
different am ount of high corn cro ss linking starch
表 2 不同淀粉结晶区衍射面积
Table 2 The diffraction area of crysta lline reg ion of different starches
高交联玉米淀粉含量 %




Corn cross link ing s tarch
0 2 063. 126 54 2 070. 356 46
2 3 640. 379 65 4 515. 681 23
8 3 157. 957 13 4 167. 787 01













图 3 不同高交联玉米淀粉含量下 2种玉米淀粉的压缩强度
F ig. 3 The compress ive strength o f two k inds of corn starch un
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定域,对 y影响很显著;只有 x2 系数略微偏离显著性水平
0 05否定域,落入显著性水平 0. 10否定域,对 y影响较显
著。总体来说拟合结果非常理想,可断定纯粹二次模型是针
对该问题较为合理的一个模型。最后,对纯粹二次拟合模型
进行拟合可信度的 F检验,得到F ( 8, 33)值为 25. 789 8,上侧
概率值为 4. 396 5 10
- 12
,显著性检验表明多项式各项对 y
线性关系极显著 (P < 0. 01),从而确定萃取压力、CO2流量、
萃取时间以及萃取温度对萃取率的影响较为合理的纯粹二
次多项式拟合模型为:
y = - 67. 727 9+ 1. 642 3x1 + 0. 206 2x 2 + 0. 114 3x3 +
2. 3855x 4 - 0. 037 6x
2
1 - 0. 003 1x
2
2 + 0. 000 4x
2




Table 7 Fitting results of pure quadra tic po lynom ia l
多项式的项
Polynom ial term s
项系数
Coeff icien ts of term s
t统计量
t s tat ist ic
上侧概率
Upside probab ility
1 - 67. 727 9 - 4. 404 1 0. 000 1
x1 1. 642 3 8. 391 4 1. 08E- 09
x2 0. 206 2 1. 985 9 0. 055 4
x3 0. 114 3 5. 696 4 2. 36E- 06
x4 2. 385 5 3. 270 1 0. 002 5
x
2
1 - 0. 037 6 - 7. 577 5 1. 02E- 08
x
2
2 - 0. 003 1 - 2. 426 7 0. 020 9
x
2
3 - 0. 000 4 - 4. 541 3 7. 08E- 05
x
2
4 - 0. 028 0 - 3. 151 8 0. 003 4
由上述拟合模型得到萃取芜荽籽油的最佳工艺条件:萃
取压力 21. 84M Pa, CO2 流量 33. 26 L /h,萃取时间 142. 90






萃取压力 21. 84MPa, CO2流量 33 26 L /h,萃取时间 142 90
m in,萃取温度 42 6 。应用超临界 CO2萃取技术在此最佳
工艺条件下所得到的芫荽籽油萃取率 ( 12 61% )是原水蒸气
蒸馏法的至少 10倍。
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